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La presente invention concerne la fabrication 
de compositions pigmented comprenant des poly- 
amides a has poids moleculaire, et plus particulie- 
reraenl de telles compositions qui sont exeroptes 
d'agents de dispersion. 

Depuis 1 'apparition des polyamides lineaires a 
poids moleculaire eleve, par excmplc I'adip amide 
de poly-hexamethylene (connue couramment sons 
le nom « Nylon » et obtenue a parti r de Padipate 
d'hexamethylene diammonium) ct leur utilisation 
comme fibres dans 1'industrie des textiles, il a ete 
necessaire dlncorporer dans lesdites polyamides 
des pigments comprenant a ia fois des pigments 
biancs, par exemple I'oxyde de titane, dans le but 
de deiustrer les fibres, et des pigments colores, 
paT exemple le noir de carbone, pour une coloration 
en masse. 

Pour di verses raisons dont Tune est la necessite 
d'eviter d'alterer les bonnes proprietes physiques 
des fibres de polyamides ct dont une autre est 
deviter le blocage des fibres par la polyamide 
fondue pendant le traitement, il est important que 
lea parricides du pigment incorpore soient de tres 
petite dimension, qu'elies contiennent relativement 
pen d'agregat et ne soient pas susceptibles de flo- 
culer et de se separer. On peut dire que le pro- 
bleme consist ant a fournir de telles compositions 
pigmentees n'a pas encore ete resolu de facon 
tour-a-fait satisfaisante. 

Toutefois, on a decouvert maintcnant que Ton 
peut obtenir d'excellentes dispersions de parti- 
cules d'oxyde de titane en les melangeant avec une 
solution aqueuse d'un sel de polymethylene dia- 
mmonium, par exemple 1'adipate d'hexamethylene 
diammonium qui a ete polymerise dans une faible 
mesure en ehauffant brievcmcnt aux temperatures 
de formation de polyamides sous pression, et en 
broyant le melange. Pour que la dispersion soit 
satisfaisante, il est essentiel que le degre de poly- 
merisation soit compris entre 1,15 et 1,37, et qu'on 



n'opere pas en presence d'une trop grande quan- 
tite d'eau, car autrement Ja viscosite du melange 
est trop faible. Telle que mesuree a 1'aide d'un 
viscosdmetre Redwood, la viscosite doit etre d'au 
mo ins 90 secondes. En fait, il est avantageux que 
le melange soit aussi rigide que possible tout en 
permettant de l'appiiquer et de le broyer de facon 
satisfaisante. 

Par consequent, J 'invention concerne un procede 
de fabrication de compositions pigmentees, consis- 
tent a pomper une solution aqueuse d'un sel de. 
polymethylene diammonium d'un acide alpha, ome- 
ga-dicarboxyiique aiiphatique, sel qui contient de 
8 a 24 atomes de carbone, a travers un tube sous 
pression a une temperature de formation de 
polyamide sous une pression suffisante pour empe- 
cher le degagement de la vapeur d'eau pendant 
un temps tel que le prepolymere ainsi forme et le 
se! restant correspondent ensemble a un degre de 
polymerisation compris entre 1,15 et 1,37, a faire 
passer facuhativement la solution du prepolymere 
ainsi obtenue a travers une section refroidie du 
tube sous pression, a -laieser la solution prepoly- 
mere s'echapper du tube sous pression par 1'inter- 
mediaire d'un ajutage ou d'une soupape de facon 
que la pression diminue brusquement et qu'il se 
produise simultanement un refroidissement et une 
evaporation de 1'eau, la detente etant sensiblement 
adiabatique, a eJiminer une quantite supplemen- 
taire d'eau par application de chaleur, si neces- 
saire, de facon que la solution prepolymere ainsi 
obtenue presente une viscosite de Redwood d'au 
moins 90 secondes, a melanger avec un pigment et a 
broyer. 

Comnae exemples de sels appropries de polyme- 
thylene diammonium destines a etre utilises dans 
le present procede, on peut citer : 

L'adipate d'hexamethylene diammonium; 

T^e sebacate d'hexamethylene diammonium; 

L'adipate d'octamethylene diammonium; 
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L'adipate de decamethylene diammomum ; 

Le sebacate de pentamethylene diammonium ; 

L'adipate de dodecamethyiene diammonium. 

On pent avantageusement utHiser une solution 
aqueuse conceit tree du sei, et pour augmenter la 
solnbilile da sei on peat chauffer la solution. 
Dans le cas de l'adipate d^examethyiene diarmno- 
nium, par example, 70 parties en poids du sei sont 
solubles dans 30 parties en poids d'eau de fagon 
a constituer une solution com en ant 70 % en poids 
de sei a 111 °C- La concentration de la solution 
du sei est de preference comprise entre 45 et 75 % 
en poids. II est evident que le refroidissement 
facultatif susmentionne ne doit pas etre suf&sam- 
ment energique pour provoquer la solidification de 
la solution du prepolymere. 

On pent avoir recours a de noznbreux pigments 
qui sont de preference a 1'etat finement drvise, par 
exemple : 

Anatase (oxyde de titane) ; 

Noir de carbone; 

Oxyde feiriqae; 

Carbonate de plomb; 

Sulfate de baryum. 

On remarquera qu'on n'utilise pas d'agent de dis- 
persion dans les presentes compositions. On pent 
commodement effectuer le broyage par exemple 
dans tin broyenr colloidal ou un broyeur a bou- 
lets. 

Les compositions pigmentees de la presente in- 
vention constituent de bonnes dispersions stables 
pourvu que la concentration du pigment ne depasse 
pas celle de la polyamide presente. Les agregats 
exfstants sont pen nombreux et reiativement rnous. 
Us peuvent etre elimines en fiitrant les dispersions, 
par exemple a travers de i'alumine qui a une 
finesse telle qu'efle passe a travers un tamis ayant 
130 maHles par 25 mm. Ainsi, on pent commo- 
dement emroagasiner ces compositions pigmentees et 
les transporter facflement par des canalisations. 
En o litre, efles convienncnt admirablement oomme 
sources de pigment disperse pour etre utilisees dans 
la fabrication des polyamides etant donne qu'eHes 
comprennent un pigment une matiere form ant des 
polyamides et de 1'eau. 

Les exemples suivant? sont donnes a litre fllus- 
tratif mais non limitatif de 1'invention, et les par- 
ties ainsi que les pourcentages sont en poids. 

Exemple L — On porope une solution a que use 
contenant 60 % d'adipate dTiexamethylene diam- 
monium a travers un tube sous pression consistant 
en un tube en acier inoxydable de 7,5 m ayant 
un diametre interne de 4,85 mm et chemise pour 
etre cbauffe k 260 °C, la solution pouvant s'echap- 
per a travers une soupape de stirete fonctionnant 
k une pression de 66 kg/cm*. 

La solution prepolymere ainsi obtenue contient 
38 % d'eau. Le sei et le prepolymere quelle 



conlient correspondent a un degre de polymerisa- 
tion de- 1,34. La viscosite Redwood de ladite solu- 
tion est de 1 000 seconder 

On broie 9 parties de la solution prepolymere 
ci-dessxxs et 2 parties d'anatase finement divise 
avec 9 parties d'eau pendant 2 heures dans un 
broyeur a bouiets. La dispersion ainsi obtenue ne 
presente aucun signe de depot au bout de 24 heures. 
On peut i'utiiiser de la facon suiyante pour pigm en- 
ter Tadipamide de potyhexam ethylene. 

On dissout 94 parties d'adipate d'nexametnyiene 
diaramonium dans 47 parties d'eau et les verse dans 
un autoclave cbaufTe a 290 °C. On laisse monter la 
pression jusqu'a 17,5 kg/cm-. 50 minutes plus 
tard, on admet la dispersion ci-dessus de Tanatase 
(20 parties) a travers un sas a pression. Lorsque 
la temperature de la masse de polymerisation atteint 
245 °C, on relache progTessivement la pression pen- 
dant 40 minutes jusqu'a ce qu'efie tombe a la pres- 
sion atznospberique. On porte alors la temperature 
a 280 °C et l'y maintient pendant 30 minutes. On 
constate que Fatanase est parfaitement dispersee 
dans radipamide de polyhexamethylene ainsi ob- 
tenue. 

Exemple 2. — On pompe une solution aqueuse 
contenant 60 % d'adipate d'h exam ethylene eh am- 
monium a travers un tube sous pression a 260 °C, 
oomme decrit dans 1'exemple 1, puis on la fait 
passer k travers un serpentxn de refroidissement 
plonge dans de 1'eau honillante. On laisse la solu- 
tion refroidie s'echapper a travers une soupape de 
detente fonctionnant a une pression de 66 kg/cm 2 . 

Le sei et le prepolymere de la solution ainsi 
obtenue correspondent a un degre de polymerisa- 
tion de 1,34; la solution contient 38 % d'eau. 

On broie 9 parties de la solution de prepoly- 
mere ci-dessus et 2 parties de 1'anatase finement 
divisee avec 9 parties d'eau pendant 2 heures dans 
un broyeur a bouiets. La dispersion ainsi obtenue 
ne presente aucun signe de depot au bout de 
24 heures. On peut I'utfliser pour pigment er 1'adi- 
pamide de polyhexamethylene oomme decrit dans 
1'exemple 1. 

Exemple 3, — On melange 8 parties d'une solu- 
tion de prepolymere obtenue comme decrit dans 
Fexemple 2, 10 parties d'eau, et 2 parties de noir 
de carbone au mo yen d'un agitateur a grande 
vitesse. On broie alors le melange aux bouiets 
pendant 2 heures. La dispersion ainsi obtenue ne 
presente aucun signe de depot au bout de 24 heures. 

RESUME 

A. Procede de fabrication de compositions pig- 
mentees. caracterise par les points suivants, sepa- 
rement ou en combinaisons : 

1° II consiste a pomper une solution aqueuse 
d'un sei de poly methylene diammonium <Pun acide 



alpha, omega-dirarboxyJique aliphatique, sel qui 
contient de S a 24 atomes de carbone, a travers 
un tube sous pression a des temperatures de for- 
mation de polyamide sous une pression suffisante 
pour empecher |p riesragement de Ja vapeur d'eau 
pendant un temps id que h prepolymere ainsi 
forme et le $e\ rcstant correspondent ensemble 
a un degre de polymerisation compris entre 1,15 
et 1.37. a faire |ias*ri facultativement la solution 
du prepolymere. ainsi <. Men tie a travers une section 
refroidie du tube miu* pression, a laisser la solu- 
tion prepolymere sVrh ripper du tube sous pression 
par rintermediaire d'nn ajutage ou d'une soupape 
de facon que la pression diminue brusquement et 
qu'il se produise simuitanement un refroidissement 
et une evaporation de I eau, la detente etant sen- 
siblement adiabatique, a cii miner une quantite sup- 
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plementaire deau par application de chaleur, si 
necessaire, de facon que la solution prepolymere 
ainsi obtenue presente une viseosite de Redwood 
d'au moins 90 seconder, a meianger avec un pig- 
ment et a broyer; 

2° La concentration de la solution du sel est 
comprise entre 45 et 75 °/o en poids; 

3° Le sel de polymethylene diamonnium est 
1'adipate d'hexamethylene di ammonium. 

B. A litre de produit industriel nouveau, les 
compositions pigmentees obtenues par un proce.de 
suivant 1c paragraphs A. 

Socia* dite : 
BRITISH NYLON SPINNERS LIMITED 
Par procuration : 
SlHOIUtOT, RlNUY & BLUNDELL 
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